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Abstract
The behaviour of air drying of a,a-trehalose aqueous solution were investigated by FT-IR
ATR spectroscopy. We have demonstrated that amorphous a,a-trehalose dihydrate were
generated by air-drying of microliter scale (5 and 10 mL) of the aqueous solution.









構造を保っていることは H-NMR スペクトル の1 2)
測定から明らかになっている。我々は，更に詳細
な水溶液中のα,α-トレハロースの立体構造を知
るために H-NMR スペクトルおよび IR スペクトル1
を使った構造解析を行った。3,4)
特に，α,α-トレハロースは水溶液中で Fig. 2 に
示すように水 2 分子をα,α-トレハロースの C(6)












Fig. 1 a,a-trehalose (a-D-glucopyranosyl-(1,1)
-a-D-glucopyranoside)(I)












































に 5 μ L づつ 6 カ所に置き，自然乾燥（24 ℃，相
対湿度 31%）で 3 時間放置後，そのうちの 3 個の
試料(sample 1-3)の IR スペクトルを，25.5 時間後
に残りの 3 個(sample 4-6)の IR スペクトルを測定
した。同様の条件下，α,α-トレハロース水溶液 A
をバランストレイ中に 10 μ L づつ 6 カ所に置き，
3 時間放置後，そのうちの 3 個の試料(sample 7-9)
の IR スペクトルを，28 時間後に残りの 3 個




ズム上に 10 μ L 置き，24 ℃，相対湿度 31%で自




リズム上に 10 μ L 置き，24 ℃，相対湿度 31%で




10.41 mg 秤量し，25 ℃，相対湿度 24 ％で自然乾
燥させながら，10 分間隔で 110 分間，最後に 1020
分後に質量を測定した。1020 分経過時に試料部分
のバランストレイを切り取り ATR プリズム上に圧
着し IR スペクトルを測定した。更に ATR プリズ






液 A を 10 μ L 置き，自然乾燥下，15 分間隔で 10
時間測定したスペクトルのうち 0 分から 105 分の
指紋領域（900-1200 cm ）の IR スペクトルを Fig.-1
3 に示した。
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Fig. 3 ATR-IR spectra of a,a-trehalose aqueous
solution in the mid-IR region at intervals of
15 min.
Fig. 3 に示されたスペクトルから，青太線で示さ
れた 90 分経過後と茶太点線で示された 105 分経過
後のスペクトルは，0，15，30，45，60，75 分の
各黒細線のスペクトルとは，異なっていることが







コシド結合に由来する 990 cm 付近に観測される-1
逆対称伸縮振動と 950 cm 付近に観測される対称-1
伸縮振動の 2 つのピーク に注目し，この２つの5)
伸縮モードが自然乾燥過程でどのように変化した
かを検討した。
Fig. 4 Antisymmetric stretching of the a-(1,1)
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Fig. 5 Symmetric stretching of the a-(1,1)-glycosidic
bond at intervals of 15 min.
逆対称伸縮振動の結果を Fig. 4 に，対称伸縮振
動の結果を Fig. 5 に示した。 Fig. 4 から逆対称伸
縮振動は，0 分では 992 cm に観測され，徐々に-1




特性吸収 ）にシフトしている。また，Fig. 5 から5)
対称伸縮振動は，0 から 75 分までは，940 cm 付-1
近に観測されているが、トレハロース二水和物が




逆対称伸縮振動は 9 cm 低波数側にシフトする。-1
そこで，この低波数側にシフトする現象を詳細に
観察するため，α,α-トレハロース水溶液の自然
乾燥過程を 5 分間隔で 3 時間インターバル測定を
行った。指紋領域（900-1200 cm ）の IR スペクト-1
ルを Fig. 6 に示した。
Fig. 6 ATR-IR spectra of a,a-trehalose aqueous
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Fig. 7 Antisymmetric stretching of the a-(1,1)
-glycosidic bond at intervals of 10 min.
Fig. 7 に逆対称伸縮振動の波数の時間変化，Fig. 8
に対称伸縮振動の波数の時間変化を示した。Fig. 6,
7, 8 から明らかなように，5 分間隔，3 時間インタ
ーバル測定では，トレハロース二水和物が生成し
ていなかった。
Fig. 8 Symmetric stretching of the a-(1,1)-glycosidic






α-トレハロース水溶液 A をバランストレイ中に 5
μ L づつ 6 カ所に置き，自然乾燥（24 ℃，相対湿
度 31%）で 3 時間放置後，そのうちの 3 個の試料
(sample 1-3)の IR スペクトルを，25.5 時間後に残
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ランストレイ中に 10 μ L づつ 6 カ所に置き，3 時
間放置後，そのうちの 3 個の試料(sample 7-9)の IR
スペクトルを，28 時間後に残りの 3 個(sample
10-12)の IR スペクトルを測定した（Fig. 9）。
Fig. 9 のスペクトルから，5 μ L と 10 μ L の試
料のうち 5 μ L，25.5 時間後の sample 5 のみがト
レハロース二水和物を生成していることが分かっ
た。
Fig. 9 ATR-IR spectra of sample 1 - 12
残りの 11 種類の sample は，(1,1)-α-グリコシド
結合に由来する 990 cm 付近に観測される逆対称-1
伸縮振動と 950 cm 付近に観測される対称伸縮振-1
動の 2 つのピークのシフト位置の違いを除いて，
トレハロース水溶液のスペクトルと一致していた。







℃，相対湿度 24 ％，10 分間隔で 110 分間，最後
に 1020 分後に質量を測定した表を Table 1 に示し
た。
Table 1 から 1020 分経過後のトレハロースと水の
モル比は１：２（ほぼトレハロース二水和物の状
態）でシロップ状であった。この 1020 分経過後の
試料を ATR プリズム上に圧着し IR スペクトルを
Table 1
Time(min.) 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 1020
Mole ratio
(water/trehalose)
56 42 31 21 11 9 7 6 6 5 5 5 2 
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測定した(Fig. 10 緑線のスペクトル)。 このス










更に，この試料を ATR プリズム上に 35 分間圧着




Fig. 10 ATR-IR spectra of the amorphous trehalose
dihydrate ( green line) , the amorphous
trehalose anhydrate (black line) and the5)































Fig. 11 Ball-stick representation of a,a-trehalose
dihydrate (III)
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